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(g) Hochgefullte Si02-Dispersion, Verfahren zu ihrer Herstellung und Verwendung 

(g) Die Erfindungbetrifft hochgefullte SiO 2 -Dispersionen, 
Verfahren zu ihrer Herstellung sowie Verfahren, um aus 
der Dispersion porose, amgrphe SiO 2 -Formkorper mit 
extrem hohen Fullgraden herzustellen. 
Bei der erfindungsgemaiSen Dispersion handelt es sich 
um ieine homogene, sehr gut gieSfahige Dispersion vori 
amorphen, SiO 2 -Partikeln in einem Dispersionsmittel, 
die dadurch gekennzeichnet ist, dal^ sie einen Fullgrad 
von mindestens 80 Gew.-% an amorphen Sio 2 -Partikeln 
aufweist. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betriffi hochgefuUte SiOz-Dispersionen, Verfahren zu ihrer HersteUung sowie Verfahreh um aus der Di- 
spersion porose amorphe SiQrFonnkorper mit extrem hohen FiiUgraden herzusteUen, diese Formkorper und ihre Her- 
5 stellung. 

^ Porose, amorphe SiOz-Formkorper werden auf vielen lechnischen Gebieten benutzt. Als Beispiele seien Filtermateria- 
. lien, Warmedammmaterialien Oder Hitzeschilder genannt. 

Femer konnen aus amorphen, porosen SiCb-Formkorpem mittels Sinterung und/oder Schmelzen Quarzguier aller Art 
hergestellt werden. Hochreine porose SiOz-Formkorper konnen dabei z. B. als "preform" fiir Glasfasem oder lichtleit- 
10 fasem dienen. Daruber hinaus konnen auf diesem Wege auch Tiegel fiir das Ziehen von Siliziumeinkristallen hersestellt 
werden. , . 

Unabhangig von der Verwendung der porosen Formkorper ist man immer bestrebt, einen moglichst endkontumahen 
Formkorper herzusteUen. DaB heifit, im Laufe der HersteUung des Formkoipers darf nur wenig bis Uberiiaupt kein 
Schrumpf auftreten. . 
15 Porose SiOz-Formkoiper konnen prinzipieU mittels Verpressen entsprechender SiOyPulver, oder iXh& einen naBche- 
mischen PrpzeB hergestellt werden, 

Bei den aus der Keramik bekannten Verfahren zum Verpressen von Pulvem z. B. kalt oder hciB isostatischen PreBver- 
f ahrcn miissen in der Kegel Bindemittcl organischer Natur zugesetzt werden, um einen stabUen Griinkorper zu erhalten. 
Diese Bindemittel mussen in einem spSteren Schritt wieder herausgel^ist oder verbrannt werden. DaB ist technisch auf- 
20 wendig. teuer und fUhrt zu ungewoUten Verunreinigungen, die es insbesondere bei der HersteUung von Tiegeln zum Zie- 
hen von SiHziumeinkristaUen unbedingt zu vermciden gilt, -f . 

Der bevorzugte Weg zur DarsteUung von porosen SiOz-Formkorpem ist daher der naBchemische Weg. Ein aus der Li- 
teratur bekanntes Verfahren ist der Sol-Gel ProzeB. Dabei gehl man im aUgemeinen von in Losemitteln gelosten sUizi- 
umhaitigen Monomeren aus (Sol), die mittels Hydrolyse und/oder Poly kondensadon ein nanoporoses dreidimensionales 
25 SiOr Netzwerk (Gel) bUden. Durch unterkritische oder uberkritische Thxknung wird dann der porose Formkorper er- 
halten. Neben den zumeist teuren Ausgangssubstanzen konnen dabei nur Gele mit einem Feststoflfgehalt von etwa 
10-20 Gew.-% eriialten werden. Beim unterkridschen Trocknen kommt es daher zu einem extrem hohen Schrumpf, wo- 
, mit endkontumahe Formkorper nicht reproduzierbar hergesteUt werden konnen. Wird eine Uberkritische Trocknung 
durchgefuhrt, so schrumpf t der Formkorper zwar nicht, er hat dann aber nur einen Feststoflfgehalt von 10-20 Gew.-9^. 
30 Ein Weg um SiOi-Formkorper mit einem hoheren Feststoffgehalt zu erfaalten, ist in EP 705797 beschrieben. Hicr wer- 
den dem Sol zusatzUch hochdisperse Kieselsaureteilchen (sog. Fumed SiUca) zugesetzt. Damit kann ein Feststoflfgehalt 
von etwa 40 Gew.-% erhalten werden. Jedoch ist die HersteUung des Sbk weiterhin teuer und die Thxknung aufwendig. 

Ein weiteres Verfahren ist in EP 3 18100 beschrieben. Dabei wird eine Dispersion aus hochdisp«^r Kieselsaure (fu- 
med SUica), mit TeUchen im GroBenbereich von 10-500 nm in Wasser hergesteUt. Nach dem Fonnen und Erstairen der 
35 Dispersion wird mittels TYocknung der entsprechende FormkSrper erhalten. Dabei erhait man Feststoflfeehalte von bis zu 
60Gew.-%. . " 

EP 653381 und DE-OS 22 18 766 oflfenbaren ein SchlickerguBverfahren bei dem eine Dispersion aus Quarzglasteil- 
chen mit einerPartikelgroBe von 0,45 bis 70>im, vorzugsweise von 1-10 um in Wasser hergesteUt wird. Der erreichbare 
• Feststoffanteil der Dispersion liegt zwischen 78 und 79 Gew.-%. Die Dispersion wird anschUeBend in einer porosen 
.40 Form durch langsamen Wasserentzug verfestigt und nach Entformung getrocknet Durch dieses Verfahren sind zwar 
Formkorper mit recht hohen Feststoffgehalten herstellbar, jedoch ist das SchUckerguBverfahren aufgrund des diflftisions- 
abhangigen Wasserentzuges sehr zeitintensiv und nur fur dOnnwandige Formteile anwendbac Femer kann der Wass»- 
entzug mittels poroser Fprmen zu einem unerwunschten Dichtegradienten inneriialb des Formkorpers fuhren. 

Will man auf ein aufwendiges SchlickerguBverfahren verzichten und trotzdem mogUchst endkontumahe Formkorper 
45 hersteUen, so mussen Dispersionen mit extrem hohen FeststofiFanteU verwirkHcht werden. Dies fuhrt in der Praxis zu gro- 
Ben Problemen, da dispergierte SiOa-Partikel einen stark thixotropen Efifekt verursachen. WShrend des Dispeigi^ens 
tritt eine dilatante Phase auf. Das macht sich dadurch bemerkbar, daB die Viskositat der Suspensioa mit zunehmender 
Schemng ansteigt. Um eine noch gut gieBfahige, jedoch hochgefuUte Dispersion zu eireichen, bedarf es einem aufwen- 
digen Verfahren mit einem Wechsel von geringer Schemng wShrend des Einruhrens und hoher Schemng wShrend des 
50 Homogenisierens. 

, ^gen der sehr raschen Verfestigung einer solch hochgefuUten Suspension bereitet es auch Schwierigkeiten, eine ho- 
mogene Formung der Dispersion zu verwirklichen. - 

Eine Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es daher, eine mit Si02-Partikeh3 hochgefuUte, homogene und sehr gut 
gieB^hige Dispersion zur Verfiigung zu steUen. 
55 Diese Aufgabe wird durch eine homogene Dispersion von amorphen SiQz-Partikeln in einem Dispersionsmittel ge- 
lost, dadurch gekennzeichnet, daB die Dispersion einen FuUgrad von mindeistens 80 Gew.-% an amorphen Si02-Partikeln 
. aufweist. 

Vorzugsweise weist die Dispersion einen FuUgrad von mindestens 83 Cjew.-% an amorphen, SiOrPartikeln auf. 
Besonders bevorzugt weist die Dispersion einen FuUgrad von mindestens 86Gew.-% an amorphen, SiC^-Partikeln 
60 auf. 

Die Obergrenze des FuUgrades an amorphen, Si02-Partikeln liegt vorzugsweise bei etwa 95 Gew.-%, wenn als Di- 
spersionsmittel Wasser verwendet wird, bzw. bei einem entsprechenden Wer;, wenn ein Dispersionsmittel einer and6ren 
Dichte verwendet wird, 

Als Dispersionsmittel konnen polare oder unpolare organische Losungsmittel, wie z. B. Alkohole, Ether, Ester, orga- 
65 nische Sauren, gesattigte oder ungesattigte Kohlenwasserstoflfe, oder Wasser oder deren Mischungen vorUegen: 

Vorzugsweise Uegen Alkohole wie Methanol, Ethanol, Propanol, oder Azeton oder Wasser oder deren Mischungen 
vor. Besonders bevorzugt Uegen Azeton und Wasser oder deren Mischungen vor,.ganz besonders bevorzugt Uegt Wasser 
vor. 
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Besonders bevorzugt werden die oben beschriebenen Dispersionsmittel in hochreiner Form verwendet, wie sie z. B.' 
nach literalurbekannten Verfahren erhalten werden kOnnen oder kauflich erhSltlich sind. 

Bei der Verwendung von Wasser wird vorzugsweise speziell gereinigtes Wasser verwendet, das einen Widerstand von 
> 18 MegaOhm • cm aufweist. 

Vorzugsweise wird dem Wasser eine mineiralische Saure, wie z. B. HQ, HF, H3PO4, H2SO4 oder Kieselsaure oder io- 5 
nogene Zusatzstofife wie z. B. Ruorsalze zugesetzt. Besonders bevorzugt ist dabei der Zusatz von HCl oder HF, ganz be- 
sonders bevorzugt HF. Es konnen auch Mischungen der genannten Verbindungen eingesetzt werden. Dabei sollte ill der 
Dispersion ein pH-Wert von 2-7, vorzugsweise 3-5 eingestellt werden. 

Alterriativ und ebenfalls bevorzugt kann dem Wasser eine mineralische Base zugesetzt werden, wie z. B. NH3, NaOH 
Oder KOH. Besonders bevorzugt ist NH3 und NaOH, ganz besonders bevorzugt NH3. Es konnen aber auch Mischungen 10 
der genannten Verbindungen eingesetzt werden. Dabei sollte ein pH-Wert von 7-11, vorzugsweise 9-10 eingestellt wer- 
den. 

Die Herabsetzung bzw. Erhohung des pH-Wertes fiihrt zu einer Verringerung der Thixotropie, so daB ein hOherer Fiill- 
grad erreicht werden kann und die Dispersion flussiger und leichter formbar ist. 

Als amorphe SiOrPa^^l sind vorzugsweise Si02-Partikel mit einer m5glichst runden und kompakten Morphologie 15 
vorhanden. 

Die spezifische Dichte der SiOa-Partikel sollte bevorzugt zwischen 1,0 und 2,2 g/cm-^ liegen. Besonders bevorzugt ha- 
ben die Partikel eine spezifische Dichte zwischen 1,8 und 2,2 g/cm^. Insbesondere bevorzugt haben die Partikel eine spe- 
zifische Dichte zwischen 2,0 und 2,2 g/cm^ . 

Bevorzugt sind femer SiOz-Partikel mit < 3 OH-Gruppen pro nm^ auf ihrer SuBeren OberflSche, besondors bevorzugt 20 
< 2 OH-Gruppen pro nm^ und ganz besonders bevorzugt < 1 OH-Gruppen pro nm^. 

Die amorphen Si02-Partikel soUten eine KomgroBenverteilung mit einem D50- Wert zwischen 1-200 Mna» bevorzugt 
zwischen 1-100 pm, besonders bevorzugt zwischen 10-50 pm und ganz besonders bevq^ugt zwischen 10-30 pm auf- 
weisen. Femer ist eine moglichst enge Partikelverteilung von Vorteil. , . 

Bevorzugt sind amoiphe SiOz-Partikel mit einer BET-Oberflache von 0,001 mVg-50ta^%, besonders bevorzugt von 25 
0,001 mVg-5 mVg, ganz besonders bevorzugt von 0,01 m2/g-0,5 m^/g. "V . . > 

Die amorphen SiOr Partikel soUten vorzugsweise einen krisiallinen Anteil von hochstens 1% aufweisen. \feirzugs- 
weise sollten sie femer eine moglichst geringe Wechselwirkung mit dem Dispersionsmittel zeigen. 

Diese Eigenschaften haben amorphe SiOi-Partikel unterschiedlicher Herkunft, wie z. B. nachgesinterte Kieselsaure 
(Fused Silica) sowie jede Art von amorphem gesinterten oder kompaktiertem SiOz- Sie sind daher vorzugsweise zur Her- 30 
stellung der erfindungsgemaBen Dispersion geeignet, _ 

Entsprechendes Material ISBt sich in an sich bekannter Art und Weise in der Knallgasflamme herstellen. Es ist auch 
kSuflich erhaitHch, z. B. unter der Bezeichniing Exelica® bei Tokoyama, J2^>an. 

Wenn obige Kriterien erfUUt werden, kannen auch Partikel anderer Herkunft verwendet werden, wie z. B. Naturquarz, »• 
Quarzglassand, glasige KieselsSure, zermahlene Quarzglaser bzw. gemahlener Quarzglasabfall sowie chemisch herge- 35 
stelltes Kieselglas. wie z. B. ge^llte Kieselsaure, hochdisperse Kieselsaure (Fumed Silica, hetgestellt mittels Flammen- 
pyrolyse), Xerogele, oder Aerogele. • . 

Bei den amorphen SiOz-Partikeln handelt es sich bevorzugt um gefallte Kieselsauren, hochdisperse IGeselsauren, Fu- 
sed Silica Oder kompaktierte SiOz-Partikel, besonders bevorzugt um hochdisperse Kieselsaure oder Fused Silica, ganz . 
besonders bevorzugt um Fused Silica. Mischungen der genannten unterschiedlichen Si<>2-Partikel sind ebenfalls mog- 40 

lich und bevorzugt. ' — - 
Weiterhin bevorzugt werden amorphe SiOr Partikel mit einer unterschiedlichen KomgroBenverteilung emgesetzt, T 
Solche SiOrPartikel erhalt man durch Beimischung an SiOrPartikeki, wie z. B. Fused oder Fumed Silica mit einer 
KomgroBe von 1-100 nm, bevorzugt 10 bis 50 nm, in einer Menge von 0,1 bis 50 Gew.-%, besonders bevorzugt in einer 
Menge von 1 bis 30 Gew.-%, ganz besonders bevorzugt in einer Menge von 1 bis 10 Gew.-% Zu den o. g. amorphen 45 
Si02-Partikel. 

Die nanoskaligen SiOz-Partikel fungieren dabei als eine Art anorganischer Binder zwischen den wesentlich groBeren 
SiOz-Partikeln, nicht aber als FQllmaterial um einen hoheren Fuilgrad zu erreichen. 

Solche SiOrPartikel besitzen in der Dispersion bevorzugt eine bimodale PartikelgroBenverteilung. ^ 

In einer besonderen Ausfiihrungsform liegen die oben beschriebenen Partikel in hochreiner Form vbi; d. h. mit einem 50 
Fremdatomanteil insbesondere an Metallen von < 300 ppmw (parts per million per weight), bevorzugt ^ 100 ppmw, 
besonders bevorzugt ^ 10 ppmw und ganz besonders bevorzugt < 1 ppmw. 

In, einer weiteren besonderen Ausfuhrungsform konnen der Dispersion auch Zusatzstofife wie z. B. Glasfaser, Glas- . 
brlich, Glaspartikel zugesetzt werden. Bevorzugt werden Kieselglasfasem zugesetzt. 

In einer weiteren speziellen Ausfuhrungsform kann die Dispersion zusatzlfch Metallpartikel, Metallverbindungen 55 
Oder Metallsalze enthalten. Bevorzugt sind dabei Verbindungen, die im Dispersionsmittel loslich sind, besonders bevor- 
zugt sind wasserlosliche Metallsalze. u j tt n 

Die Zusatzstoffe Metallpartikel, Metallverbindungen oder Metallsalze konnen wahrend und/oder nach der HersteUung 

dear Dispersion zugesetzt werden. ^v-ri. 

Die Erfindung betrifft femer ein Verfahren, das eine HersteUung der erfindungsgemaBen Dispersion auf sehr einfache 60 
Weise erlaubL Das erfindungsgemafie Verfahren ist dadurch gekennzeichnet, daB amorphe SiOz-Partikel mit moglichst 
runder und kompakter Form in ein vorgelcgtes Dispersionsmittel eingearbeitet werden, wobei die Ausbildung eines di- 
latanten Verhaltens weitgehend unterdrOckt wird. - . u 

Dabei kann auf den Zusatz von Verflttssigem, insbesondere solchen mit oiganischen Komponenten ganzhch verzichtet 

werden. -^uj ^ 

Die Ausbildung eines dilatanten Verhaltens kann beispielsweise dadurch unterdriickt werden, daB die Zugabe der 
Si02-Parukel zu dem voigelegten Dispersionsmittel langsam erfolgt und zu Beginn der Zugabe erst sehr langsam, spater 
zum Ende bin schneller geriihrt wird. 
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Bei der Dispergierung wird das Dispersionsmittel vorgelegt und die SiOi-Partikel langsam und bevorzugt stetig zuge- 
geben. Die SiOi-Partikel konnen aber auch in mehreren Schritten (portions weise) zugegeben werden. 

Ober die Auswahl der Si02-Partikelgr6Be und KomgroBen lafit sich die PorengroBe und Verteilung im aus der Disper- 
sion hergestellten FormkSrper gezielt einstellen. 
5 Als Dispergiergerate kSnnen alle dem Fachmann bekannten GerSte und >forrichtungen verwcndet werden. Bevorzugt 
sind femer Geralc, die keine Metallteile enthalten, die mit der Dispersion in Bcriihrung kommen konnten, urn eine Me- 
tallkontaminatipn durch Abrieb zu vermeiden. 

Die Dispergierung soUte bei Temperaturen zwischen 0'*C und 50°C, bevorzugt zwischen 5°C und 30°C erfolgeii. 

Vor, und/oder wahrend und/oder nach der Dispergierung konnen mittels dem Fachmann bekannter Methoden, wie 
10 2. B. Vakuum, die eventuell in der Dispersion enthaltenen Gase wie z. B. Luft entfemt werden. Bevorzugt wird dies wah- 
rend und/oder nach der voUstandigen Dispergierung durchgefuhrt. 

• Hne so hergestellte stabile homogene Dispersion mit einem Feststoflfgehalt von mindestens 80 Gew.-% ist fur minde- 
stens 2 h, bevorzugt fur 30 min. besonders bevorzugt fur mindestens 10 min gieBfahig. 

Dariiber hinaus war die Aufgabe der vorliegenden Erfindung, ein einfaches, schnelles und billiges \ferfahren bereit zu 
15 stellen, mit dem aus den erfindungsgemaBen Dispersionen porose imd amoiphe Si02-Fonnk6rp«: mit extrem hoben FUU- 
graden hergestellt werden konnen, das nicht die aus dem Stand der Technik bekannten Nachteile aufweist 

Diese Aufgabe wird gelost durch ein Verfahren umfassend die Schritte , ' 

1) Herstellung einer Dispersion von Si02-Partikeln, 

2) Oberfiahren der Dispersion in cine Form, 

20 3) Entformen des Formkoipers nach dem Erstarren der Dispersion, 

4) Trocknung des Formkdrpers, ' '. .1. 

dadurch gekennzeichnet, daB bei der Herstellung der Dispersion von SiOrPardkeln ein FUllgrad von mindestens 
80Cew.-% anSiO2-Partikelneireicht wird. . - 

Vor der Uberfuhren der Dispersion in eine Form (Schritt 2)) kann die Dispersion noch eme4pH-^rt Anderung mittels 
25 mineralischer Sauren Oder Basen unterzogen werden. ^ ^ ' 

Bevorzugt sind als Sauren HCl, HF, H3PO4, H2SO4 oder Kieselsaure, sowie als Basen NH3, NaOH und KOH. Beson- 
- ders bevorzugt ist HCl, HF bzw. NH3 und NaOH, ganz besonders bevorzugt HF und NH3. Dabei soUte ein pH-Wert von 
2-7 bzw. 7-11, vorzugs weise 3-5 bzw. 9-10 eingestellt werden. 

Das Uberfuhren der Dispersion in eine Form erfolgt in einer dem Fachmann bekannten Art und '^ise, wie 2. B. durch 
30 GieBen in eine Form. 

Das Formen kann bei Temperaturen von O^'C bis zum Siedepunkt des Dispeigiermittels durchgefuhrt weiden. Bevor- 
zugt sind Temperaturen zwischen 20®C und 30**C 

Als Formen eignen sich prinzipiell alle dem Fachmann bekannten Formen. Dabei kSnnen je nach gewunschtem Form- 
koiper Formen mit und ohne Kem verwendet werden. Femer konnen die Formen ein- und mehrteilig sein. Hegelartige 
35 Formen sollten bevorzugt mindestens 1** konisch sein, um ein iSntformen zu erleichtem. 

Als Materialien eignen sich prinzipiell alle Materialien, wie sie Oblicherweise auch in der Keramik verwendet werden. 
Bevorzugt sind dabei Materialien, die eine geringe Adhasion zur Dispersion zeigen, wie z.B. KunststofFe, Silicone, 
Glas, K ieselglas bder Graphic Besonders bevorzugt siiid Poiyethylen (PE), Polypropylen (PP), Polytetrafluorethylen 
(PTFE), Polyamid, Siliconkautschuk und Graphit. Ganz besonders bevorzugt ist PTFE und Graphit. 
40 . Femer konnen auch beschichtete Materialien, wie z. B. mit PTFE beschichtete MetaUe verwendet werden. 

Bevorzugt soUte die Form eine moglichst glatte Oberflache, z, B. eine polierte Oberflache haben. 

Die Form kann poros oder nicht poros, gasdurchlassig oder gasundurchlMssig sein. Bevorzugt ist eine gasdurchlassige " 
Form. Femer kann die Form elastisch oder unelastisch sein. 

In einer besonderen Ausfuhrungsform besteht die Form aus einer Folic bzw; einem Folienschlauch. Diese Art der 
45 Form eignet sich besonders zur Herstellung von Stangen und Rohren, wie in EP 3 1 8 100 beschrieben. 

Als Folic kann prinzipiell jede Arten von Folic verwendet werden. Bevorzugt sind Foiien aus Materialieri wie z. B . PE, 
PP, PET, PTFE, CeUulose,faserfliesverstarkte Cellulose Oder Polyamid. . ' 

In einer besonderen Ausfuhrungsform entzieht die Form der Dispersion einen Ifeil des Dispergiermittels. Hierbei kon- 
nen alle dem Fachmann bekannten Arten des Schlickeigusses durchgefiihrt werden, wie z. B. in DE OS 22 18 766 be- 
50 schrieben. 

Daruber hinaus kann ein rotationssymmetrischer Formkorper auch mittels dem Fachmann bekannter Methoden der 
Formgebung, wie z. B. Eindreh verfahren oder SchleudeiguBverfahren, erhalten werden. 

Weiterhin kann ein Formk5iper auch auBen und/oder innen an einem vorgegebene Formkorper geformt werden. Dabei 
kSnnen alle derri Fachmann bekannten Methoden verwendet werden, wie z. B. in der EP 473104 beschrieben. Dadurch 
55 sind z. B. Kieselglasrohre oder Stangen mit porosen Inneri- und/oder AuBehbereichen darstellbai: Femer konnen auf 
diese Weise auch Formkorper besiehend aus unterschiedlichen Schichten hergestellt werden. 

In Schritt 3) wird die erstarrte Dispersion als formstabiler Fomakorper entformt. Das Erstarren der Dispersion ist zeil- 
lich abhangig vom FiiUgrad, der Partikelverteilung, der Tempexatur und dem pH-Wert der Dispersion. Bevorzugte Tem- 
peraturen zum Erstarren sind Temperaturen zwischen -196**C und deni Siedepunkt des Dispergiermediums, bevorzugt 
60 sind Temperaturen zwischen -76®C und SO^C, besonders bevorzugt zwischen -20**C und 30**C und ganz besondors be- 
vorzugt zwischen 0°C und 30°C. ' 

In der Kegel erfolgt ein Erstarren zu einem formstabilen Formkdrper innerhalb yon einer Minute bis 24 Stunden, be- 
vorzugt sind Zeiten zwischen einer Minute und 6 Stunden. , 

Beim Erstarrender Dispersion zu einem formstabilen FormkSrper tritt keiri meikHcher Schrumpf auf. Bevorzugt ist ein 
65 linearer Schrumpf zwischen 0 und 0,5%. 

Wenn ein kleiner Teil des Dispergiermittels aus der Form durch Verdunistung entweichen kann, beschleunigt dlies das 
Erstarren der Dispersion. 

Damit der Formkorper sich besser zcrstorungsfrei und riBfrei aus der Form entnehmen laBt, kann vor dem Befiillen mit 
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der erfindungsgemaBeh Dispersion die Form mit einem dem Fachmann bekannten geeigneten Formlrehnmittel versehen 
werden. Ein bevorzugtes Forratxennmittel ist z. B. Graphit. 

Die eigentliche Entformung erfolgt nach der dem Fachmann bekannten Art und Weise. 

Weiterhin ist auch eine Entformung durch Bildung einer Wasserschicht zwischen Formkorper und Form moglich, die 
z. B, uber das Anlegen einer Spannung generiert wurde. Dabei sind alle dem Fachmann bekannten Methoden moglich, 5 
wie sie z. B. in US 5578101 beschrieben werden. 

In Schritt 4) erfolgt das Trocknen des aus Schritt 3) erhaltenen Formkorpers. Das Trocknen erfolgt dabei mittels.dem 
Fachmann bekannter Methoden wie z. B. Vakuumtrocknung, Trocknimg mittels heifier Gase wie z. B. Stickstoff oder 
Luft Oder Kontakttrockhung. Auch eine Kombination der einzelnen 'Ih)cknungsmethoden ist moglich. Bevorzugt ist eine 
Trocknung mittels heifier Gase. lO 

Ptinzipieil ist es erfindungsgemaB natiirlich ebenso moglich, die Schritte 3} und 4) in geanderter Reihenfolge durch^ 
zufuhren. 

Das Trocknen erfolgt bei Temperaturen im Fprmk5rper zwischen 25**C und dem Siedepunktes des Dispeigiennittels in 
den Poren des Formkorpers. 

Die Trockenzeiten sind abhangig vom zu trocknendem Ablumen des FonnkSrpers, der maximalen Schichtdicke, dem 15 
Dispergiermittel und der Porenstruktur des Formkorpers. • . 

Beim Trocknen des Formkorpers tritt ein geringer Schrumpf auf. Der Schrumpf ist abhangig vom FuUgrad deis feuch- 
ten Formkorpers, Bei einem Fiillgrad von 80 Gew.-% ist der Volumenschrumpf < 2,5% und der iineare Schrumpf < 
0,8%. Bei hoherem Fiillgrad ist der Schrumpf geringer. 

In einer besonderen Ausfuhrungsfonn, bei der in alien Schritten mit hochreinen Materialien gearbeitet wird, weist der 20 
Formkdrper einen Fremdatomanteil insbesondere.an Metallen von ^ 300 ppmw, bevorzugt < 100 ppmw, besonders be- 
vorzugt < 10 ppmw und ganz besonders bevorzugt < 1 ppmw auf. 

Bei dem auf diese Weise ertialtlichen Formkorper handelt es sich um einen amorphen^pffenporigen, endkontumahen 
Si02-Formk6rper beliebigerDimensionen und GestalL , 

Der so erhaltliche Formkorper hat eine geringere Anisotropie bezuglich der Dichte als nach dein Stand der Ibchnik er- 25 
haltliche Formkorper. . ' 

Diese Formkorper sind dadurch gekeimzeichnet, daB sie zu mindestens 64 VoL%*, bevorzugt zu mindestens 70 Vol.% 
aus Si02-Partikeln bestehen und ein Porenvolumen (bestimmt mittels Quecksilberporosimetrie) von 1 mi/g bis 0,01 ml/g 
vorzugs weise 0,8 ml/g bis 0,1 ml/g besonders bevorzugt von 0,4 tnl/g bis 0,1 ml/g haben 

und Poren mit einem Porendurchmesser von 1 bis 10 pm vorzugsweise 3 bis 6 ^m besitzeh, die bis lOOO^C sinterstabil 30 
sind oder . • 

Poren mit einer bimodalen Porendurchmesserverteilung haben, wobei ein Maximum der Porendurchmesser im Bereich 
von 0,01 bis 0,05 pm vorzugsweise 0,018 bis 0,0022 pm liegt und ein zweites Maximuin der Porendurchmesser im Be- 
reich yon 1 bis 5 pm vorzugsweise 1,8 bis 2,2 pm liegt - 

Erfindungsgemafie Formkdrper kormen femer Poren mit einer bimodalen Porendurchmesserverteilung haben, wobei ' 35 
ein Maximum der Porendurchmesser im Bereich von 0,01 bis 005 pm vorzugsweise 0,018.bis 0,0022 jim liegt und ein 
zweites Maximum der Porendurchmesser im Bereich von 1 bis 5 pan vorzugsweise 1,8 bis 2,2 ^ liegt, wobei sich die 
Porendurchmesserverteilung beim Erhitzen derart verSndert, daB bei 1000°C eine monomodale Porendurchmesservertei- 
lung vorliegt und der Porendurchmesser im Bereich von 2,2 bis 5,5 |im vorzugsweise 3,5 bis 4,5 pm liegt uiid die innere 
Oberflache des Formkorpers 100 mVg bis 0,1 mVg vorzugsweise 50 mVg bis 0,1 m^/g betragt .40 

Vorzugsweise sind die erfindungsgemafien Formkorper bis 1000**C bezuglich ihres Volumens sinterstabil. 

Bei Verwendung von SiOrPartikeln mit monomodaler KomgroBenverteilung (keine SiOa-Partikel im Nanometerbe- 
reich vorhanden) zur Herstellung einer erfindungsgemaBen Dispersion lassen sich durch das erfindungsgemaBe \ferfah- 
ren zur Herstellung eines Formkorpers aus der Dispersion Formkorper mit monomodaler Poren verteilung in einem Gro- 
Benbereich von 1 bis 10 pm vorzugsweise 3 bis 6 pm herstellen, wobei der Einsatz groBerer Partikel in der Dispersion 45 
groBere Poren im Formkorper bewirkt und eine enge PartikelgroBenverteilung in der Dispersion eine enge Porengrofien- . 
verteilung im Formkerper bewirkt, 

Der Zusatz von geringen Mengen (in etWa 1 bis 4 Gew.-%) an Partikeln im Nanometerbereich hat keinen nennenswer- 
ten EinfluB auf die monomodale PorengroBenverteilung mit PorengrQBeh im unteren Mycrdmeterbereicti im Formkor- 
per. . 50 

Der Zusatz von groBeren Mengen (in etwa 5 bis 50 Gew.-%) an Partikeln im Nanometerbereich bewirkt eine bimodale 
PorengroBenverteilung im Formkorper; der neben den genaimten. Poren auch Poren im unteren Nanometerbereich ent- 
halt. 

In alien Fallen andert sich der Gesamtfiillgrad des Formkorpers nichL 

Die Dichte des erfindungsgemaBen Formkorpers liegt zwischen 1,4 g/cm^ und 1,8 g/cm^. 55 

Die beschriebenen Formkorper mit monomodaler Porenverteilung sind bis 1000°C ftir mindestens 24 h sinterstabil. 
Femer sind sie thermisch stabil und weisen einen sehr geringen therrhischen Ausdehnungsfaktor auf. 

ErfindungsgemaBe Formkorper, die aus einer Dispersion mit bimodaler KomgroBenverteilung hergestellt werden, zei- 
gen eine hohere Festigkeit als Griankorper, die aus einer erfindungsgemaBen Dispersion mit monomodaler KomgroBen- 
verteilung hergestellt wurden. 60 

Die beschriebenen Formkorper kfinnien aufgrund ihrer besonderen Eigenschaften vielfaltig verwendet werden, z. B. 
als Rltermaterialien, WarmedSmmmaterialien, Hitzeschilder, Katalysatprtragermaterialien sowie als "preform" fur Glas- 
fasem, Lichtleitfasem, optischen GlSsero Oder QuarzgUter aller Art dienen. 

In einer weiteren speziellen Ausfuhrungsform konnen die porosen Formkorper mit unterschiedlichsten MolekOlen, 
Stoffen und Substanzen ganz oder teilweise versetzt werden. Bevorzugt sind Molekule, Stofife und Substanzen, die kata- 65 
lytisch aktiv sind. Dabei konnen alle dem Fachmann bekannten Methoden angewendet werden, wie sie z. B. in 
US 5655046 beschrieben sind. 

In einer weiteren speziellen Ausfuhrungsform weist der offenporige Griinkorper Poren im oberen Nanometer- bis un- 
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teren Mycrometerbereich auf, bevorzugt im Bereich von 0 bis 10 ^m. Dies enn6glicht erst eine rasche \ycuumsinterung, 
da man sich bei der nicht im Knudsen-Bereich befindet. . 

In einer weiteren speziellen Ausfiihrungsform weist der oflfenporige Griinkorper Poren mit einer bimodalen Verteilung 
im unteren Nanometer- bis unteren Mycrometerbereich auf, bevorzugi im Bereich von 1 bis 20 nm und 1 bis 10 jam. 
5 In einer speziellen Ausfiihrungsform konnen die so erhaltenen Formkorper noch einer Sinterung unterzogen werden. 
Dabei konnen alle dem Fachmann bekannten Methoden, wie z. B. Vakuumsintem, Zonensintem, Sintem im Lichtbogen, 
Sintem mittels Plasma oder Laser, induklives Sintem oder Sintem in einer Gasatmosphare bzw, Gasstrom verwendet 
werden. Bevorzugt ist eine Sinterung im Vakuum odor einem Gasstrom. Besonders bevorzugt ist eine Sinterung im Va- 
kuum mit Driicken zwischen 10-5 mbar und lOr-3 mbar. 
10 Die zur Sinterung notwendigen Temperaturen liegen zwischen 1400**C und 1700°C, bevorzugt zwischen 1500°C und 
1650°C 

Der Formkorper kann dabei frei stehend, liegend oder hangend sowie mit jeder dem Fachmann bekannten Methode 
abgestutzt gesintert werden. Femer ist auch eine Sintemng in einer sinterstabilen Form moglich. Bevorzugt sind hierbei 
Formen aus Materialien, die nicht zu einer nachtraglichen Vemnreinigung des Sintergutes fuhren. Besonders bevorzugt 
15 sind Formen aus Graphit. Handelt es sich bei den zu sintemden Formkorpem um Hegel, so ist auch eine Sinterung auf ei- 
nem Dora, bestehend z. B. aus Graphit moglich, wie z. B. in der DE 22 18 766 beschrieben. 

Femer konnen die Formkorper auch in speziellen Atmospharen wie z. B. He, SiF4 gesintert werden, um eine Nachrei- 
nigung und/oder eine Anreicherung bestimmter Atome urid Molekiale im Sinteigut zu erreichen. Dabei konnen alle dem 
Fachmann bekannten Methoden, wie z. B. in US 4979971 beschrieben, verwendet werden. 
20 Femer konnen zUr Nachreinigung auch Methoden verwendet werden, wie sie z. B. in^EP 199787 beschrieben sind. 

Bevorzugte Substanzen zur Nachreinigung sind dabei solche, die mit den V«iinreinigungen leicht fliichtige Veibin- 
dungen, wie z. B. Metallhaiogenide bilden. Bevorzugte Substanzen sind reaktive Gase, ,wie z.B. CI2 cxier HCl, sowie 
leicht zersietzbare Stofife wie z. B. Thionylchlorid. Besonders bevorzugt ist der Einsatz von Thionylchlorid oberhalb der 
Zersetzungstemperatur. 

25 Auf diesc Weise laBt sich ein 100% amorpher (kein Cristobalit), transparenter; gasundurchlSssiger gesinterter Kiesel- 
glasformkorper mit einer Dichte von mindestes 245 g/cm^ vorzugsweisc 2,2 g/cm^ herstellen. 

In einer besonderen Ausfiihrungsform weist der gesinterte Kieselglasformkorper keine Gaseinschlilsse und vorzugs- 
weise eine OH-Gruppen Konzentration von < 1 ppm auf. 

In einer besonderen Ausfiihrungsform, bei der in alien Schritten mit hochreinen Materialien gearbeitet wird, weist der 
30 gesinterte Formkorper einen Fremdatomanteil insbesondere an Metailen von < 300 ppmw, bevorzugt < 100 ppmw, be.- 
sonders bevorzugt < 10 ppmw und ganz besonders bevorzugt < 1 ppmw auf. 

Die so hergesteliten Kieselglasformkorper eignen sich prinzipiell fiir alle Anwendungen, in denen Kieselglas verwen- 
det wird. Bevorzugte An wendungsfelder sind Quarzgiiter aller Art, Glasfasem, Lichtleitfasem und optische Glaser. 
Ein besonders bevorzugtes Anwendungsgebiet sind hochreine Kieselglastiegel fur das Ziehen von Siliziumeinkristal- 
35 len. , * 

In einer weiteren besonderen Ausfiihrungsform konnen die Dispersionen und/qder die porosen Formkorper und/odef 
die gesinterten Kieselglaskorper mit Molekulen, Stoffen und Substanzen versetzt sein, die den jeweiligen Fpnhkorpem 
zusatzliche Eigenschaften vermitteln. • 

In einer weiteren besonderen AusJRihrungsform wiril die Dispersion und/od«: der porose Formkorper ganz oder teil- 
40 weise mit Verbindungen versetzt, die eine Cristobalitbildung fordem oder bewirken. Dabei konnen alle dem Fachmann 
bekannten Verbindungen verwendet werden, die eine Cristobalitbildung fbrdem und/oder bewirken, wie z.B. in 
EP 0753605, US 5053359 oder GB 1428788 beschrieben. Bevorzugt sind hierbei BaOH und/oder Aluminumverbindun- 
■ gen. . ■ ■ - 

Nach dem Sintem eines solchen Formkorpers erhalt man insbesondere Tiegel zum Kristallziehen von Si-Einkristallen, 
45 die eine Cristobalitschicht innen und/oder auBen besitzen oder ganz aus Cristobalit bestehen. Diesc Hegel eignen sich 
besonders zum Kristallziehen, da sie temperaturstabiler sind und z. B. eine Sijiziumschmelze weniger staric vemnreini- 
gen. Dadurch kann eine hohere Ausbeute beim Kristallziehen erreicht werden. 

Die folgenden Beispiele und Vergleichsbeispiele dienen der weiteren Eriauterung der Erfindung, 

50 ' Beispiel 1 

In einem 600 ml Kunststoffbecher wurden 170 g bidest. H2O vorgelegt. Mit einem handelsublichen Propelleirahrer 
wiirden zunachst 45 g Fumed SiUca ( Aerosil® OX 50 der Finna Degussa, BET Oberflache 50 mVg) in 15 min 
AnschlieSend wurden 845 g Fused Silica (Excelsia® SE-30 der Firma Tokuyama, mittlere TeilchcngroBe 30 pm) erst ziS- 
55 gigi zum ScfaiuB in kleineren Pordonen zugegeben und in wenigen Minuten dispeigiert Die Umdrehungsgeschwindig- 
keit des Riihrers wurde dabei von anfangs 400 U/min nach und nach auf 2000 U/min eirhShL 

Ina AnschluB an die vollstandige Dispeigierung wurde die Dispersion 10 Minuten einem leichten Unterdruck (0,8 bar) 
unterzogen, um eventuelle eingeschlossene Luftblasen zu entfemen. 

Die so hergestellte Dispersion bestand aus 890 g Feststoff, was einem Feststoffgehalt von 83,96 Gew.-% entspricht 
60 (davon wiederum 94,94% Fused Silica und 5,06% Fumed Silica). 

Ein Teil der Dispersion wurde in zwei oben oflfene rechteckige Formen aus PTFE (5 cm • 15 cm ♦ 2 cm) gegossen, 
Nach 4 Stunden wurden die beiden Formkorper durch Zerlegen der Form entformt und in einem lYockenschrank bei 
200°C getrocknet. Die getrockneten Formkarper hatten eine Dichte von 1,62 g/cm^. 

Mittels Quecksilberporosimetrie wurde ein Poren volumen von 0,20 ml/g und eine innere Oberflache von 30 mVg be- 
65 stimmt, 

Ein Formkorper wurde in einem Hochvakuum (10^ ^ mbar) gesintert, indem er fiir eine Minute auf 1620°C mit einer 
Aufheizrate von 2**C/min erhitzt wurde. 

Der so erhaltenc gesinterte Formkorper hatte eine Dichte von 2,2 g/cm^, bestand aus 100% amorphem, transparenten. 
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gasundurchlassigen Kieselglas ohne Gaseinschlusse und einem OH-Ciruppen Gehalt unterhalb von 1 (quantitative Be- 
stimmung mittels IR-Spektroskopie in Transmission). 

Der meBbare Schrumpf gegeniiber dem porosen Formkorper betrug bezogen auf das Volumen 26,37%, was einem li- 
nearen Schrumpf von 10% entspricht. 

Der zweite Formkorper wurde ebenfalls in einem Hochvakuum (10"^ mbar) bis auf 1620°C mit einer Aufheizrate von 
2*'C/min crhitzt Bei den eireichten Tempcraturen von 400*^0, 600°C, 800*'C, lOOO^C, 1200^C, i400*'C, 1600^C wurde 
jeweils die Dichte des Formkorpers bestimmt. Die derart bestimmte Dichte des Formkorpers in Abbangigkeit von der 
Sintertemperamr zeigt Tabelle 1. 

TabeUe 1 



Temperatur 
[°C] 


Dichte 
[g/cm»] 


■ 200 


1,62 


400 


1,61 


600 


1,63 


800 


1, 62 


1000 


1,63 


1200 


1,68 


1400 


1,81 


1600 


2,20 



to 



IS 



20 



25 



30 



Fig. 1 zeigt eine REM Aufnahme des bei 200**C getrockneten Fonnk5rpers. 

Femer wurde bei den erreichten Temperaturen von 200'*C, 600°C, lOOCC, 1200*C und HOO'^C jeweils die Porenver- 
teilung des Formkorpers mittels Quecksilberporosimetrie bestimmt Diese Porenverteilung ist in Fig. 2 wiedergegeben. 

Ferner wurden von den Proben bei den genamiten Tempcraturen das Poren volumen und die innere Porenoberfiache 
bestimmt. Das Ergebnis ist in Tabelle 2 wiedergegeben. 

Tabelle 2 

Porenvolumen und innere Porenoberflache (mittels Quecksilberporosimetrie) 



Probe 


Porenvolumen 
[ml/gl 


Inneren Oberf lache 


200'C 


0,24 


33,23 


eoo'c 


0,22 


33,068 


IQOO^C 


0,21 


27, 78 


1200°C" 


0,18 


8,217 


1400°C 


0,097 


2,01 



35 



40 



45 



50 



55 



60 



Beispiel 2 



In einem 600 ml Kunststoffbecher wurden 150 g bidesL H2O vorgelegt. Mit einem handelsublichen Propellerriihrer 
wurden 719 g Fused Silica (Excelsia® SE-30 der Firma Tokuyama, mittiere TeilchengroBe 30 jjm) erst zugig, zum 
SchluB in kleineren Portiorien zugegeben und in wenigen Minuten dispergiert. Die Umdrehungsgeschwindigkeit des 65 
Ruhrers wurde dabei. von anfangs 400 U/min nach und nach auf 2000 U/min. eirhoht. 

Im AnschluB an die vollstSndige Dispergierung wurde die Dispersion 10 Minuten einem leichten Untcrdruck (0,8 bar) 
unterzogen, um eventuelle eingeschlossene Luftblasen zu entfemen. 
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Die so hergesteUte Dispersion bestand aus 719 g Feststoff, was einem Feststoffgehalt von 82,74 Gew.-% entspricht. 
^ Ein Teil der Dispersion wurde in eine offene rechteckige Form aus PTFE (5 cm • 15 cm • 2 cm) gegossen. Nach 4 
Stunden wurde der Formkorper durch Zerlegen der Form entformt und in einem Trockenschrank bei 20(y*C getrocknet. 
Der getrocknete Formkorper hatte eine Dichte von 1,52 g/cm"*. 

Der Formkorper wurde in einem Hochvakuum (KT^ mbar) gesintert, indem er mit einer Aufheizrate von 2**C/min fur 
eine Minute auf 1620*^0 erhitzt wurde. 

Der so erhaltene gesinterte Formkorper hatte eine Dichte von 2,18 g/cm^ bestand aus 100% amoiphem, transparenten, 
gasundurchlassigen Kieselglas ohne Gaseinschlusse und einem OH-Gnippen Gehalt unteilialb von 1 ppm (quantitative 
Bestimmung mittels IR-Spektroskopie in TVansmission). 

Der meBbare Schrumpf gegeniiber dem porosen Formkorper betrug bezogen auf das \blumen 30,92%, was einem li- 
nearen Schrumpf von 11% entspricht. 

Vergleichsbeispiel 1 

In Anlehnung an EP 653381 wurde Siliziumdioxid in einer Kugelmuhle gemahlen, bis eine Komverteilung im Be- 
reich von > 0,45 iim bis < 50 pm vorlag, wobei der Hauptanteil von etwa 60% zwischeri 1 pm und 10 pm lag. Bel dem 
Versuch, wie im Beispiel 1 eine Dispersion mit einem Feststoffanteil von ^ 80 Gew.-% herzustellen, wurde die Disper- 
sion bei 79 Gew.-% Feststoffanteil schlagartig fest. Eine Oberfuhrung der Masse in cine Form war nicht mehr mogUch. 

Vergleichsbeispiel 2 1 

In Anlehnung an EP 318100 wurde versucht, eine pyrogene KieselsSure mit einer BET Oberflache von 50mVg in 
Wasser zu dispergieren. Bei dem Versuch, wie im Beispiel 1 eine Dispersion mit einem Feststoffanteil von > 80 Gew -% 
herzusteUen, wurde die Dispersion schon bei 42 Gew.-%-Feststoffanteil schlagartig fest. "Hne Uberfuhrung der Masse in 
eine Form war nicht mehr moglich. Auch mit Verwendung von Anmioniumfluorid als Verflussiger konnte nur ein Fest- 
stoffianteil von 48 Gew.-% dispergiert werden. Eine Uberfuhrung der Masse in eine Form war wiederum riicht mogJich. 

Patentanspriiche 

, 1. Homogene; sehr gut giefifahige Dispersion von amorphen,Si02-Partikein in einem Dispersionsmito^ 
gekennzeicfanet, daB die Dispersion einen FuUjgrad von mindestens 80 Gew.-% an amoiphen SiOz-Partikeln auf- 
weist. 

2. Dispersion nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB sie einen Fiillgrad von mindestens 83 Gew.-% an 
amorphen, Si02-Partikeln aufweist. 

3. Dispersion nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB als Dispersionsmittel ein polares oder unpola- 
res organisches Losungsmittel odex Wasser vorfaanden ist * 

4. Dispersion nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, daB als Dispersionsmittel Wasser, das einen Widerstand 
von > 18 MegaOhm • cm vorhanden isL 

5. Dispersion nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB als amorphe SiQz-Partikel SiC^-Par- 
tikel mit einer moglich St runden und kompakten Moiphologie vorhanden sind. 

6. Dispersion nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, daB die spezifische Dichte der Si02-Partikel zwischen 1 0 
.und2,2g/cm^liegt. 

7. Dispersion nach Anspruch 5 oder 6, dadurch gekennzeichnet, daB die amorphen Si02^Partikel an ihrer Oberfla- 
che < 3 OH-Gruppen pro nni^ besitzen. 

8. Dispersion nach einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, daB als amorphes Si02 nachgesinterte 
Kieselsaure (Fused Silica) oder amorphe gesinterte oder kompaktierte Si02 vorhanden ist. 

9. Dispersion nach Anspruch 1 oder einem der Anspriiche 4 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daB die SiQz-Partikel in 
hoclireiner Form vorliegen. 

10. Dispersion nach einem der Anspriiche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, daB das amorphe SiQz eine bimodale 
PartikelgroBenverteilung aufweist. . 

11. Verfahren zur Herstellung einer Dispersion genaaB Anspruch 1 dadurch gekennzeichnet, daB amorphe SiQz- 
Partikel mit moglichst runder und kompakttt Form in ein vorgelegtes Dispersionsniittel derart eirigearbeitet wer- 
den, daB die Ausbildungeines dilatanten Verhaltens weitgehend unterdriickt wild. 

12. Verfahren zur Herstellung eines pordsen, und am'oqjhen SiC^-Formkorpers mit extrem hohem Fiillgrad umJas- 
send die Schritte 

1) Herstellung einer Dispersion von Si02-Partikeln, 

2) Oberfiihren der Dispersion in eine Form, 

3) Entformen des FormkSrpers nach dem Erstarren der Dispersion, 

4) Trocknung des Formkorpers, 

dadurch gekennzeichnet, daB bei der HersteUutfg der Dispersion von SiOz-Partikehi ein Fiillgrad von mindestens 
80 Gew.-% Si02 erreicht wird, 

13. Verfahren gemaB Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, daB die Dispersion und/oder der porose Formkorper 
ganz Oder teilweise mit Verbindungen versetzt wird, die eine Cristobalitbiidung fordem oder bewirken. 

14. Amorpher, offenporiger, endkonmmaher Si02-Formkorper, dadurch gekennzeichnet, daB er nach einem Ver- 
fahren gemafi Anspruch 12 oder 13 heigestellt ist. 

15. Amorpher, ofifenporiger, endkontumaher Si02-Formk6rper, dadurch gekennzeichnet, daB er zu mindestens 
64 Vol.-% aus Si02-Partikeln besteht und ein Porenvolumen (bestimmt mittels Quecksilberporosimetrie) von 
1 ml/g bis 0,01 ml/g hat und Poren mit einem Porendurchmesser von 1 bis 10 pm besitzt die bis 1000**C sinterstabil 
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sind Oder Poren mit einer bimodalen Porendurchmesserverteilung hat, wobei .ein Maximum der Porenduxchmesser 
im Bereich von 0,01 bis 0,05 pm liegt und ein zweites Maximum der Porendurchmesser im. Bereich von 1 bis 5 pm 
liegL . 

16. Amorpher, offenporiger, endkontumaher Si02-Formk6rper, dadurch gekennzeichnet, daB er Poren mit einer bi- 
modalen Porendurchmesserverteilung hat, wobei ein Maximum der Porendurchmesser im Bereich von 0,01 bis 5 
0,05 pm liegt und ein zweites Maximum der Porendurchmesser im Bereich von 1 bis 5 pm liegt, wobei sich die Po- 
rendurchmesserverteilung beim Erhitzen derart verandert, daB bei iOOO^'C eine monomodale Porendurchmesserver- 
teilung vorliegt und der Porendurchmesser im Bereich von 2,2 bis 54 pni liegt und die inn^e OberflSche des Form- 
korpers 100 m^/g bis 0,1 m^/g beuragt, 

17. Si02-Formkorper nach einem der Anspriiche 14 bis 16, dadurch gekennzeichnet, dafi er bezuglich seines \^lu- ' lO 
mens bis 1000**C sinterstabil ist 

18. SiOrFormkdrper dadurch gekennzeichnet, dafi er eine Dichte zwischen 1,4 g/cm^ und 1,8 g/cm^ besitzt.. 

19. 1 00% amorpher, transparenter, gasundurchl^siger, gesinterter Kieselglasformkdrper mit einer Dichte von niin- 
destes 2,15 g/cm^. 

20. Kieselglasformkorper gemaB Anspruch 19, dadurch gekennzeichnet, daB^er keine Gaseinschlusse aufweist. 15 

2 1 . Kieselglasformkorper gemaB einem der Anspriiche 19 Oder 20, dadurch gekennzeichnet, dafi er eine OH-Grup- 
pen Konzentradon von < 1 ppm aufweist 

22. Kieselglasformkorper gemaB einem der Anspriiche 19 bis 21, dadurch gekennzeichnet, dafi er einen Fremda- 
tomanteil an Metallen von < 300 ppmw hat. 

23. Verwendung eines Formkorpers gemafi einem der Anspriiche 19 bis 22 als Tiegel fiir das Ziehen von Silizium- 20 
einkristallen. 
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Fig. 1: REM Aufnahme des bei 200 **C getrockneten Formkorpers aus 
Beispiel 1 
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Fig. 2: Porenverteilung des auf 200**C, 600**C, lOOO^C und 1200^C 
und 1400®C erhitzten Formk6rpers , 
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